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Verfahren und Vorrichtung zur Uberfiihrung von 
luftempflndlichen Substanzen 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Uberfiihrung von luft- 
und/oder licht- xmd/oder feuchtigkeitsempfindlichen Substanzen, wobei diese 
Substanzen aus einem mit Schutzgas befuUten Syntheseraum in einen ebenfalls 
mit Schutzgas gefluteten Untersuchungsreaktor zur dortigen AJctivierung uber- 
fuhrt werden sowie eine Vorrichtung zur Durchfuhnmg des Verfahrens. Die Uber- 
fiihrung selbst findet jedoch nicht unter Schutzgasbedingungen statt. 

Bisher bekannt sind Untersuchungsverfahren, bei denen der Untersuchungsreaktor 
innerhalb des Syntheseraums vorgesehen ist, wobei die luftempfindhchen Sub- 
stanzen bei einer Uberfuhrung aus dem Syntheseraum in den Untersuchungsre- 
aktor die Schutzgasatmosphare nicht verlassen. Die Aktivierung der Substanzen 
erfolgt dabei noch im Syntheseraum. Diese Verfahren haben jedoch den Nachteil, 
daiJ insbesondere Substanzen, welche nach ihrer Aktivierung nur begrenzt stabil 
sind und somit keiner langeren Lagerung ausgesetzt werden konnen, sofort in den 
Untersuchungsreaktor iiberfuhrt werden miissen, um brauchbare Testergebnisse 
erzielen zu kOnnen. Des weiteren besteht dabei das Problem, daB nur eine be- 
grenzte Menge an Substanzen hergestellt und aktiviert werden kann, namhch nur 
so viel, wie auch im Untersuchungsreaktor getestet werden kann (US 6 030 917). 

Der vorliegenden Erfindung liegt nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur 
Uberfuhrung von luftempflndlichen Substanzen bereitzustellen, das es ermoglicht, 
die luftempflndlichen Substanzen von einem Syntheseort in einen Untersuchungs- 



reaktor ohne Vorhandensein einer Schutzgasatmosphare zu iiberfuhren und erst 
im Untersuchxmgsreaktor zu aktivieren. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaC gelost durch ein Verfahren zur Uberfuh- 
rung und Freisetzung von Substanzen, die luft- oder feuchtigkeits- oder lichtemp- 
findlich oder luft- und feuchtigkeitsempfindlich oder luft- und lichtempfindlich 
oder feuchtigkeits- und lichtempfindlich oder luft-, feuchtigkeits- und lichtemp- 
findlich sind, wobei wenigstens eine Substanz (20), die luft- oder feuchtigkeits- 
oder lichtempfindlich oder luft- und feuchtigkeitsempfindlich oder luft- imd licht- 
empfindlich oder feuchtigkeits- und lichtempfindlich oder luft-, feuchtigkeits- und 
lichtempfindlich ist, nach ihrer Herstellimg unter Schutzgasatmosphare rhren 
Syntheseraimi umgeben von wenigstens einem sie schiitzenden Mittel (32, 34) 
verlaBt vmd anschlieCend in wenigstens einen Untersuchungsreaktor (50, 60) uber- 
flihrt wird, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafi die Uberfuhrung in einem schutzgasfreien Raum stattfindet und daB die we- 
nigstens eine Substanz (20) im Untersuchungsreaktor (50, 60) mit Hilfe wenig- 
stens einer Vorrichtimg oder mittels wenigstens einem Verfahren von dem sie 
schiitzenden Mittel (32, 34) befreit wird. Die luft- imd/oder hcht- und/oder feuch- 
tigkeitsempfindliche Substanz (20) wird im Folgendem haufig als "luftempfindli- 
che Substanz" bezeichnet. 

Derartige mit dem Verfahren gemaB vorliegender Erfindung iiberfuhrbare Sub- 
stanzen umfassen luft- und/oder feuchtigkeits- und/oder lichtempfindliche Sub- 
stanzen organischer, anorgardscher und biologischer Natur hzw. Herkunft. Als 
Beispiele sind zu nennen: Substanzen, die sich als Katalysatoren, Moderatoren, 
Aktivatoren eignen, Enzyme, Peptide, Polypeptide, Zellen sowie andere biologi- 
sche Systeme. 

Bevorzugt eignet sich das Verfahren zur Uberfuhrung von luftempfindlichen Sub- 
stanzen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus homogenen Katalysatoren wie 
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beispielsweise Metallorganica und Aktivatoren wie beispielsweise Methylalu- 
minoxane, Al-Alkylverbindimgen und Borfluoride, wie sie beispielsweise in der 
EP-A 0 277 004, dem Aj-tikel von Bonini et al. in J. Polym. Sci, 33, 2393 - 2402 
(1995) und Chemical Reviews ,JFrontiers in metal-catalyzed polymerization", 
5 April 2000, Vol. 100, Nr. 4 und heterogenen Katalysatoren wie beispielsweise 
metallische Katalysatoren ohne Passivierung und pseudometallorganische Kataly- 
satoren. 



Besonders bevorzugt eignet sich das Verfahren zur Uberfuhrung von folgenden 
10 luflempfindlichen Substanzen: Metallocene und Postmetallocene. Solche Post- 
metallocene konnen auf LTM (late transition metal) oder ETM (early transition 
metal) basieren. 



Die zu iiberfuhrenden Substanzen werden beispielsweise unter Schutzgasatmo- 
15 sphare in einem SjTitheseraum hergestellt. Geeignete Syntheseraume bzw. -appa- 
raturen sind Glove-Boxen, Schlenck- Kolben und — Linien sowie Stock'sche Va- 
kuumapparaturen. 



Die Schutzgasatmosphare wird in jedem Fall so gewahlt, daB die herzustellende 
20 Substanz nicht durch Spuren von Luftsauerstoff oder anderen in der Raumluft 
vorhandenen Spurengase wie Kohlendioxid xmd Wasserstoff sowie Feuchtigkeit 
wahrend Ihres Herstellungsprozesses verunreinigt wird. In einer Ausfiihrungsform 
der vorliegenden Erfindung wird unter AusschluB von Luft in Argonatmosphare 
gearbeitet. Bevorzugt wird die sich im Syntheseraum befindliche Atmosphare 
25 durch geeignete Reinigungs- und Filteranlagen oder andere geeignete Apparaturen 
wie z.B. eine Glovebox wahrend, bei und nach der Herstellung gereinigt um 
eventuelle Verunreinigungen durch das Eintragen der zur Herstellung der Sub- 
stanz benQtigten Edukte oder durch den Eintragungsvorgang selbst miteingetrage- 
ne Verunreinigungen zu entfemen. 
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Als Schutzgase sind prinzipiell alle ftir diesen Zweck bekannten Schutzgase zu 
verwenden. Im einzelnen sind zu nennen: Stickstoff, Edelgase, wie z.B. Argon 
und Helium sowie Gemische aus zwei oder mehr davon. 

5 Selbstverstandlich kann im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch nacheinan- 
der mit mehreren Schutzgasen gespiilt werden, um so eine Kontaminierung der zu 
imtersuchenden Substanzen nahezu voUstSndig zu vermeiden bzw. auszuschlie- 
flen. 

10 Bei dem Syntheseraimi des erfindungsgemaBen Verfahrens handelt es sich vor- 
zugsweise um eine Glovebox. 

Unter der englischen Bezeichnung Glovebox (Handschuhkasten) ist ein luftdichter 
Kasten zu verstehen, in dem man mit Hilfe von eingeschweiBten Gumrtuhand- 
15 schuhen von auflen hantieren imd z. B. chemische Reaktionen unter Schutzgasat- 
mosphare vomehmen kann. 

Nach der Herstellung der Substanzen werden diese gemaB dem vorliegenden Ver- 
fahren mit einem sie schutzenden Mittel umgeben, was der Uberfuhrung in ein 

20 geeignetes Gefafi \md dessen Verschlufi entspricht. Dabei mufi das GefaBmaterial 
gegeniiber den darin befindlichen Substanzen bzw. Komponenten, wie z.B. einem 
organometallischen Katalysator, einem Aktivator, einem Moderator, Reaktanden 
\md eventuell anderen Reagenzien, wie spater hinzugefugten Reaktionsinhibitoren 
wie beispielsweise Wasser oder Alkohol, inert sein. Dies ist notwendig um eine 

25 unerwiinschte Zersetzung der luftempfindlichen Substanzen zu verhindem. Mate- 
rialien solcher schutzenden Mittel sind im Fall der vorliegenden Erfindung bevor- 
zugt Glas, Kunststoffe wie Polyolefine, wie z.B. PE, PP sowie deren Copolymeri- 
sate mit hoheren Olefinen, PVC, Metalle, Keramiken und Kompositmaterialien 
aus den zuvor genannten Materialien. 
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Besonders bevorzugt sind Glas, Keramiken und Kompositmaterialien aus Glas, 
Keramik und Kunststoff, sowie getonte Materialien oder Materialien mit speziel- 
len Lichtschutzschichten. 

Das Verschliefien des GefaBes erfolgt mittels eines geeigneten Deckels oder Dek- 
keknaterials. Besteht das GefaB aus Glas, kann es zum VerschlieBen abgeschmol- 
zen werden. Im Fall des Aufbringens eines physikalisch festen Deckels, kann die- 
ser aus dem gleichen oder einem vom GefaBmaterial verschiedenen Material be- 
stehen. Als Materialien kommen ebenfalls die bereits genannten GefaBmaterialien 
in Betracht. Weiterhin kann das GefaB mittels einer Folie, beispielsweise Para- 
fibn®, verschlossen werden. SchlieBlich ist ein VerschlieBen des GefaBes mit 
hartbaren oder viskosen Materialien wie Harzen, Polymeren, Wachsen, Amalga- 
men, hartbaren Polymeren oder perfluorierten Olen imd Wachsen moglich, wobei 
diese Materialien vergleichbar einem Tropfen auf das GefaB zum VerschlieBen 
aufgebracht werden. 

Besonders bevorzugt kommt das VerschlieBen mit Hilfe der hartbaren oder visko- 
sen Materialien wie gerade zuvor beschrieben zum Einsatz. 

Auch diese Materialien soUten ebenfalls eine so geringe wie mogliche Wechsel- 
wirkung mit Substanzen bzw. Komponenten haben. 

Die angegebenen GefaB- und Deckelmaterialien konnen optional auch iSslich in 
dem im Testreaktor enthaltenen Losimgsmittel sein, wodurch ein Auflosen der 
GefaBe imd/oder Deckelmaterialien moglich ist. Dabei ist wichtig, daB die ge- 
nannten Mittel zum VerschluB der GefaBe einen wirksamen AbschluB gegeniiber 
der Umwelt insbesondere den Umwelteinfliissen beim Transfer der GefaBe vom 
Syntheseort zvim Untersuchungsreaktor sicherstellen. 



Solche beschriebenen GefaBe sind ebenfalls geeignet um Aktivatoren, Moderato- 
ren oder andere sensible Stoffe wie beispielsweise Enzyme, Bakterien, andere 
Zellen, biologische Systeme, Peptide oder Polypeptide zu iiberfuhren. 

Diese in den GefaBen eingeschlossenen luftempfindlichen Substanzen konnen 
fest, fliissig oder gasfonnig vorliegen, wobei diese bevorzugt fest oder fliissig, 
besonders bevorzugt jedoch fest vorliegen. 

Die Uberfuhrung erfolgt nicht unter Schutzgasatmosphare. Der somit schutzgas- 
freie Raum zwischen Syntheseraum und Untersuchungsreaktor kann beispielswei- 
se atmospharische Bedingungeri oder Reinraumbedingungen sowie Licht, Luft 
und Wasser enthaltende Atmospharen aufweisen. 

Fiir das erfindungsgemaBe Verfahren kann jeder beliebige Untersuchungs- oder 
Testreaktor eingesetzt werden. Herkommlicherweise handelt es sich bei dem Re- 
aktor um Ruhrreaktoren oder Druckbehalter mit geeigneten Riihreinrichtungen. 
Bevorzugt werden parallelisierte und automatisierte kontinuierlich bzw. diskonti- 
nuierlich betriebene Rilhrreaktoren eingesetzt. 

GemaB dem erfindungsgemaBen Verfahren wird die wenigstens eine luftempfind- 
liche Substanz im Untersuchungsreaktor mit Hilfe wenigstens eines Aktivators 
aktiviert. 

Die zur Aktivierung der luftempfindlichen Substanzen im Untersuchungsreaktor 
verwendeten Aktivatoren sind vorzugsweise Methylaluminoxane zur Aktivierung 
von Metallocenen und Postmetallocenen sowie Cofaktoren und Coenzyme zur 
Aktivierung von Enzymen. 

Die Aktivierung wird bei der vorliegende Erfindung im Untersuchungsreaktor 
vorzugsweise unmittelbaj- vor der Untersuchung der Substanzen voUzogen. 
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ErfindungsgemaB ist es ebenfalls moglich, die wenigstens eine luftempfindliche 
Substanz im Untersuchungsreaktor mit Hilfe wenigstens eines Moderators zu mo- 
di fizieren. 

5 Die zur Moderation der luftempfindlichen Substanzen im Untersuchimgsreaktor 
verwendeten Moderatoren sind vorzugsweise organische oder anorganische 
Agenzien, wobei besonders bevorzugt define oder Diolefine zur Modifizierung 
von Metallocenen eingesetzt werden. 

10 Der Untersuchungsreaktor weist vorzugsweise mindestens eine Schleuse auf, die 
unter Uberdruck mit Inertgas beaufschlagt ist. 

Die Verwendimg einer Schleuse vermeidet anders als beispielsweise ein Septum 
Kontaminationen und ist einfach zu automatisieren. 

15' 

Bei der voriiegenden ScWeuse handelt es sich um eine herkommUche Einkam- 
merschleuse, welche die Einfuhrung der luftempfindlichen Substanzen aus einer 
schutzgasJfreien Atmosphare auBerhalb des Untersuchungsreaktors in den mit 
Schutzgas gefluteten Untersuchungsreaktor hinein ermoglicht. Die Schleuse ist 

20 auf den Untersuchungsreaktor aufgesetzt, was bedeutet, daC beide Schleusentore 
auBerhalb des Untersuchungsreaktors liegen. Die Verbindimg zum Untersu- 
chungsreaktor ist fest und gasdicht. Eine im Untersuchungsreaktor integrierte 
bzw. teilweise integrierte Schleuse ist altemativ moglich. Fiir eine bessere Aus- 
tauschbarkeit, insbesondere zur Erhohung der Flexibilitat bei Verwendung unter- 

25 schiedlicher GefdJ3gro]3en, kann eine lOsbare Verbindung zwischen Schleuse und 
Untersuchungsreaktor vorgesehen sein, um unterschiedliche SchleusengroBen 
bzw. Schleusentypen verwenden zu konnen. Diese Verbindimg kann beispielswei- 
se als Schraub- oder Bajonettverbindimg mit entsprechenden Dichtelementen vor- 
gesehen sein. Bei den imterschiedlichen Schleusentypen handelt es sich vorzugs- 

30 weise um Einkammer- imd Mehrkammerschleusen, wobei letztere das gleichzeiti- 
ge Einschleusen von mehreren GefaBen mit beispielsweise imterschiedlichen Ge- 
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fafigroBen ermoglicht. Eine Anpassung der SchleusengroBe an die GefUBgroCe ist 
aufgnmd der Kosten fiir das jeweilig verwendete Inertgas ratsam. 

Beim Einschleusen der luftempfindlichen Substanzen in den Untersuchungsreak- 
tor wird, nachdem die Schleuse unter Uberdruck mit einem Inertgas beaufschlagt 
wurde, die Schleuse auf der dem Untersuchungsreaktor abgewandten Seite geoff- 
net, das verschlossene GefaB mit der luftempfindlichen Substanz in die Schleuse 
hineinbefbrdert und die Schleuse wieder geschlossen. Anschliefiend erfolgt vor- 
zugsweise ein intensiver Spiilzyklus mit Inertgas, bei dem auch letzte Mengen der 
Umgebungsluft bzw. Verunreinigungen durch die UmgebungsatmosphSre ausge- 
schlossen werden. Solche Spiilzyklen konnen auch mit Druckwechseln in Form 
einer Abfolge von Reinigung - Evakuierung - Reinigung der Schleuse durchge- 
fiihrt werden. SchlieBlich wird die Schleuse auf einen Druck mit Inert- oder Re- 
aktionsgas gebracht, der hoher ist als der Druck des zu befullenden Untersu- 
chungsreaktors. Dabei soUte die Druckdifferenz im Bereich von 0,001 bis 10 bar 
liegen. Bevorzugt soUte die Druckdifferenz einen Wert innerhalb des Bereichs 
0,01 bis 0,3 bar aufweisen. Besonders bevorzugt ist ein Uberdruck in der Schleuse 
von 0,3 bar gegeniiber dem Druck innerhalb des Untersuchimgsreaktors einzu- 
stellen. Durch Offiien der dem Untersuchungsreaktor zugewandten Seite der 
Schleuse wird das verschlossene GefaB mit der darin enthaltenen luftempfindli- 
chen Substanz in den Untersuchungsreaktor befordert. Danach wird die Schleuse 
wieder geschlossen. 

Das zum Spiilen der Schleuse verwendete Inertgas ist vorzugsweise Argon, Stick- 
25 stoff, Heliiun oder Gemische aus zwei oder mehr davon. 

Besonders bevorzugt kommt Stickstoff zur Anwendung. 

Bei einer weiteren bevorzugten Ausfuhnmgsform wird lediglich der Untersu- 
30 chungsreaktor mit einem gewissen Uberdruck mit Inertgas beaufschlagt, der ein 
Eindringen der Umgebungsatmosphare verhindert. Zum Einschleusen der GefaBe 
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wird eine am Untersuchungsreaktor vorgesehene geeignete Offiiung geoffiiet und 
das Oder die GefaBe warden hineinbefordert. Dieser Schritt kann manuell oder 
automatisch erfolgen. Danach wird die Offiiung wieder geschlossen. 

5 Bel einer dritten bevorzugten Ausflihrungsform werden die luftempfindlichen 
Substanzen durch eine alternative Ladevorrichtung in den Untersuchungsreaktor 
transferiert. Diese Anordnung, bei der sich, wie auch bei den zuvor beschriebenen 
Ausfuhrungsformen, der Untersuchungsreaktor aufierhalb des Syntheseraums be- 
findet, eignet sich vorzugsweise zur Verwendung mehrerer Untersuchungsreakto- 

10 ren, welche tiber eine Fluidkopplung uad ein Multiportventil bzw. ein Multiple- 
xerventil mit dem SjTitheseraxim verbunden sind. Hierbei werden die Substanzen 
aus dem Syntheseraum iiber die Fluidkopplung und das Multiportventil in die 
verschiedenen Untersuchungsreaktoren geleitet. Dabei werden die verschiedenen 
Katalysatoren, Aktivatoren oder auch Moderatoren gelost und von einer Pumpe 

15 angesaugt, wobei das Multiportventil iiber seine Stellung entscheidet, welcher 
Untersuchungsreaktor mit Fltissigkeit befuUt wird. 

Im ubrigen ist bei alien beschriebenen Ausfuhrungsformen der Einsatz mehrerer 
Untersuchungsreaktoren moglich, wie auch die Verwendung mehrerer Synthe- 
20 seraume. 

Durch die zuvor beschriebenen ersten beiden Ausfuhrungsformen kann der Unter- 
suchungsreaktor mit GefaBen des OrganometalUcomplexes, des Aktivators, des 
Moderators und anderer Agenzien oder Substanzen befullt werden. 

25 

Des weiteren ist es moglich, daJJ mehrere Gefafie mit mehreren luftempfindlichen 
Substanzen in einen Untersuchungsreaktor eingeflihrt werden, wobei noch zu un- 
terscheiden ist, ob mehrere Substanzen in einem GefaB enthalten sind, welche bei 
Bedarf durch Trermwande voneinander getrennt werden konnen oder mehrere 
30 GefaBe mit jeweils einer Substanz in den Untersuchungsreaktor eingebracht wer- 
den konnen. Entsprechend dem erfindungsgemaBen Verfahren ist es somit auch 
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moglich wenigstens zwei gleiche sowie zwei imterschiedliche katalytisch aktive 
Substanzen, jeweils ;imgeben von einem sie schiitzenden Mittel, in den Untersu- 
chungsreaktor einzufuhren. Dieser Vorteil der Skalierbarkeit der Zudosierung 
iiber GefaBe, beispielsweise kann die doppelte Katalysatormenge uber Zudosie- 
5 rung von zwei GefaBen erreicht werden, vereinfacht das Handling mit den emp- 
findlichen Materialien und erspart teilweise aufwendige Zudosierungsautomati- 
ken. 

Im Falle der Loslichkeit des GefaB- und/oder GefaBdeckehnaterials, wird das die 
luftempfindliche Substanz umgebende schiitzende Mittel erfindungsgemaB durch 
Auflosen des schiitzenden Mittels in einem Losungsmittel entfemt. Das AuflOsen 
kann dabei gegebenenfalls durch Erhohung der Temperatur beschleunigt werden. 

Als LQsungsmittel, in denen die luftempfindlichen Substanzen gelQst werden, sind 
15 prinzipiell alle fur die jeweilige Substanz gut verwendbaren Losungsmittel ein- 
setzbar. 

Bei der erfindungsgemaCen Uberfuhrung von Metallocenen konmien bevorzugt 
Alkane und/oder Aromate zur Anwendung. Besonders bevorzugt eignen sich Al- 
kane in diesem Zusammenhang als Losungsmittel. Danach erfolgt die Aktivierung 
und/oder Moderation der Organometallkomplexe. Dies kann vor der, wahrend der 
Oder nach der Einstellung der letztendlichen Reaktionsbedingungen unter denen 
die Untersuchung stattfinden soil erfolgen. 

25 Handelt es sich bei dem GefaB- xmd/oder GefaBdeckehnaterial um nicht losliche 
Materialien, so wird das die luftempfindliche Substanz umgebende schiitzende 
Mittel entsprechend dem erfindungsgemaBen Verfahren mit Hilfe einer im Unter- 
suchimgsreaktor vorgesehene Vorrichtung, welche vorzugsweise wenigstens ein 
sich bewegendes Element aufweist, mechanisch zerstort werden, um die luftemp- 

30 findlichen Substanzen freizusetzen. Das sich bewegende Element besteht bevor- 
zugt aus einem rotierenden, sich um die eigene Achse drehenden Riihrelement. 




20 

It 
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Bei dem Riihrelement handelt es sich vorzugsweise um ein Fltigelrad, einen senk- 
recht zur Rotationsachse vorgesehenen Arm, einen Scheibenriihrer oder einen 
Begasungsruhrer. 

Besonders bevorzugt eignet sich ein Scheibenriihrer als Riihrelement. 

Auch bei dieser Ausfuhnmgsform, bei welcher entsprechend dem erfindungsge- 
maJBen Verfahren, das die luflempfindliche Substanz umgebende schiitzende Mit- 
tel mit Hilfe der im Untersuchungsreaktor vorgesehenen Vortichtimg mechanisch 
zerstort wird, erfolgt die Aktivienmg und/oder Moderation der Organometall- 
komplexe im Untersuchimgsreaktor, wobei dies vor der, wahrend der oder nach 
der Einstellung der letztendlichen Reaktionsbedingungen unter denen die Unter- 
suchung stattfinden soil erfolgen kann. 

Eine Freisetzung der luftempfindlichen Substanzen im Untersuchungsreaktor 
kann nach einer weiteren Ausfiihrungsform auch ohne eine im Untersuchungsre- 
aktor vorgesehene Vorrichtung erfolgen. Dabei werden die luftempfindlichen 
Substanzen auch durch mechanische Zerstorung des GefaB- und/oder GefaBdek- 
kebnaterials fi-eigesetzt. Die Zerstorung der die luftempfindlichen Substanzen 
schiltzenden Materialien erfolgt hierbei jedoch beim Aufschlagen des Gefafies im 
Untersuchungsreaktor. Dies wird moglich, weim der Uberdruck in der dem Unter- 
suchungsreaktor vorgelagerten Schleuse einen entsprechend hoheren Druck ge- 
geniiber dem im Untersuchungsreaktor herrschenden Druck aufweist, so daB das 
GefaB beim Eintritt in den Untersuchungsreaktor ausreichend beschleunigt wird 
imi beim Auftreffen auf den Untersuchxmgsreaktor zerstort zu werden. Nach Frei- 
setzung der luftempfindlichen Substanzen erfolgt auch hier die Aktivienmg 
vmd/oder Moderation der Organometallkomplexe, wobei dies vor der, wahrend 
der oder nach der Einstellung der letztendlichen Reaktionsbedingimgen imter de- 
nen die Untersuchung stattfinden soil erfolgen kann. 
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Bei einer weiteren bevorzugten Ausfuhnmgsforai weisen die GefaBe eine geeig- 
nete Elektronik und Mechanik, vorzugsweise Mikroelektronik und Mikromecha- 
nik auf, so daB die GefaBe, nachdem sie in den Untersuchiingsreaktor eingefuhrt 
wurden, durch ein Signal von auBen geof&iet werden konnen. Auch dabei erfolgt 
die Aktivienmg und/oder Moderation der Organometallkomplexe, wobei dies 
ebenfalls vor der, wahrend der oder nach der Einstellung der letztendlichen Reak- 
tionsbedingungen unter denen die Untersuchung stattfinden soli erfolgen kann. 

Die vorbeschriebenen erfindungsgemSBen Verfahren zur Freisetzung der luftemp- 
findlichen Substanzen konnen natiirlich auch kombiniert werden, van beispiels- 
weise bei der Aktivierung und/oder Moderation der Organometallkomplexe ein 
gleichzeitiges Freisetzen aller Substanzen zu vermeiden. Bei Verwendung mehre- 
rer Gefafie mit unterschiedlichen Materialien ist beispielsweise zimachst eine me- 
chanische Zerstorung eines GefaBes moglich, wobei das oder die weiteren GefaBe 
durch Auflosen oder per auBerem Signal, wenn eine Elektronik und Mechanik 
vorhanden ist, offhen. 

Entsprechend dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen wenigstens zwei gleiche 
bzw. zwei unterschiedliche luftempfindliche, vorzugsweise katalytisch aktive 
Substanzen, jeweils umgeben von einem sie schiitzenden Mittel in den Untersu- 
chungsreaktor eingefUhrt werden. 

GemaB der vorliegenden Erfindung erfolgt die Uberfuhrung der luftempfindlichen 
Substanzen vom Syntheseraum in den wenigstens einen Untersuchimgsreaktor mit 
Hilfe wenigstens einer Vorrichtung, welche wenigstens eine allgemein elektro- 
nisch gesteuerte vollautomatische Vorrichtung aufweist. Bei dieser Vorrichtung 
handelt es sich bevorzugt um einen herkommlichen Roboter. Besonders bevorzugt 
konunt eine Kombination aus Roboter, Multiportventil-Pumpe und Multiportven- 
til (Streamselektor) zur Anwendxmg. 
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Weitere Ausgestaltungen dieser Vorrichtung konnen in der Verwendung bzw. 
Kombination mehrerer Multiportventile liegen, die ihrerseits verschiedene Bau- 
arten aufweisen konnen. 

GemaB der vorliegenden Erfindnng wird die Vorrichtung zur Durchfuhrung des 
erfindungsgemaBen Verfahrens an luftempfindlichen Substanzen verwendet. 

Die vorliegende Erfindung wird im folgenden an einer Ausfuhrungsform anhand 
der beigefugten Zeichnungen n^her erlautert. Dabei zeigt 

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer unter Schutzgas durchgefUhr- 



ten Synthese von luftempfindlichen Substanzen und deren Uberfuh- 
rung in GefaBe; 



Fig. 2 



eine schematische Darstellung eines VerschlieBvorgangs der Gefa- 
Be und deren Transfer aus der Schutzgasatmosphare; 



Fig. 3 



eine schematische Darstellimg eines Untersuchungsreaktors mit 
geoffiieter Schleuse vor Einfuhrung eines GefaBes in die Schleuse; 



Fig. 4 



eine schematische Darstellung eines Untersuchungsreaktors mit 
geschlossener Schleuse wahrend eines SpUlzyklus mit Inertgas; 



Fig. 5 



eine schematische Darstellung eines Untersuchimgsreaktors mit auf 
Reaktorseite geofftieter Schleuse zum Einfuhren des GefaBes in 
den Reaktor; 



Fig. 6 



eine schematische Darstellimg eines Untersuchungsreaktors mit 
geschlossener Schleuse bei Of&iung des GefaBes im Reaktor; und 
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Fig. 7 eine schematische Darstellimg einer Anordnung zur Substanzaus- 

wahl sowie aus den GefaBen heraus ihre Verteilung auf verschiede- 
ne Untersuchvingsreaktoren. 

Die in Figur 1 dargestellte Sjaithese 10 der luftempfindlichen Substanzen erfolgt 
unter Schutzgasatmosphare in einem Syntheseraum und bevorzugt in mehreren 
Schritten. Dabei umfaBt die Anordnxmg zur Synthese einen Trager 12, welcher die 
Basis flir wenigstens einen Substanztrager 14 mit darauf vorgesehenen Substanz- 
aufiiahmemitteln 16 bildet, welche mit Hilfe einer Substanzdosiereinheit 18 be- 
fullt warden. Nach Durchiuhrung der Synthese, weisen die Substanzaufiiahme- 
mittel 16 Substanzen, vorzugsweise luftempfindliche Substanzen 20 auf, welche 
mittels einer UberfUhrung 30 in GefaCe 32, ebenfalls auf dem Trager 12 angeord- 
net, fur nachfolgende Untersuchungen bereitgestellt werden, wobei der Trager 12 
auch mehrteilig gestaltet sein kann. 

Wie in Figur 2 gezeigt, werden die GefaBe 32 nach ihrer BefuUung mit den vor- 
zugsweise luftempfindlichen Substanzen 20 verschlossen, was wie dargestellt 
bevorzugt imter Verwendung von gasdichten Deckeki 34 erfolgt. Diese Versie- 
gelung der Gefafie 32 erfolgt mittels einer Vorrichtung 36, wobei vmterschiedliche 
VerschluBmaterialien wie Harze, Polymere, Wachse, Keramiken, Amalgame, Fo- 
lien, hartbare oder viskose Fluide oder perfluorierte Ole imd Wachse verwendet 
werden kOnnen. Nachdem die GefaBe 32 gasdicht verschlossen sind, erfolgt ein 
Transfer 38 mit Hilfe einer geeigneten Vorrichtung, vorzugsweise ein Roboter 39 
aus dem Syntheseraum heraus, wobei die GefaBe 32 die Schutzgasbedingungen, 
welche im Syntheseraimi herrschen, verlassen. 

Fiir nachfolgende Untersuchungen werden die Gefafie 32 in Untersuchungsreakto- 
ren 50, welche eine Schleuse 40 aufweisen, iiberfuhrt. Die einzelnen Schritte zur 
Einfuhrung eines GefaBes 32 in einen Untersuchungsreaktor 50 sind in den Figu- 
ren 3 bis 5 dargestellt. 
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Figur 3 zeigt dabei das Einfuhren eines Gefafies 32 in die Schleuse 40. Die 
Schleuse 40 utnfaBt eine Schleusenkammer 41, zwei Schleusentore 42, 48 sowie 
zwei GasanschluBstutzen 44, 46 iind ist als auf den Untersuchungsreaktor aufge- 
setzte Schleuse 40 vorgesehen, bei welcher beide Schleusentore 42, 48 auBerhalb 
des Untersuchungsreaktors 50 liegen. Die Schleuse 40 ist derart an dem Untersu- 
chungsreaktor 50 angebracht, daB sich das Schleusentor 42 auf der dem Untersu- 
chungsreaktor abgewandten Seite der Schleuse 40 befindet und das Schleusentor 
48 auf der dem Untersuchimgsreaktor zugewandten Seite. Das Schleusentor 42 
dient vorzugsweise der Einschleusung der GefaBe 32 in die Schleusenkammer 41 
wogegen das Schleusentor 48 bevorzugt dem Ausschleusen der GefaBe 32 aus der 
Schleusenkammer 41 in den Untersuchungsreaktor 50 hinein dient. Bei den bei- 
den GasanschluBstutzen 44, 46 handelt es sich um einen GaseinfuUstutzen 44 zum 
BefuUen der Schleusenkammer 41 mit beispielsweise Inertgas imd einen Gasaus- 
laBstutzen 46 zur Ableitung des in der Schleusenkammer befindlichen Gases, 
welche zwischen den Schleusentoren 42, 48 angeordnet sind imd in die Schleu- 
senkammer 41 hinein offcen. 

Beim Einschleusen eines GefaBes 32 in die Schleusenkammer 41 wird das 
Schleusentor 42 geof&et, wobei das Schleusentor 48 geschlossen bleibt. Das Ge- 
faB 32 wird durch das geoffiiete Schleusentor 42 in die Schleusenkammer 41 ein- 
gefiihrt und das Schleusentor 42 wieder geschlossen. 

AnschlieBend wird, wie in Figur 4 gezeigt, bei geschlossenen Schleusentoren 42, 
48, Inertgas durch die Schleusenkammer 41 geleitet, wahrenddessen das GefaB 32 
von Inertgas umgeben ist. Wahrend der Spulung stromt das Inertgas durch den 
GaseinfuUstutzen 44, angedeutet durch den Pfeil 52, in die Schleusenkammer 41, 
lunstromt das GefaB 32 und verlaBt anschlieBend die Schleusenkammer 41 durch 
den GasauslaBstutzen 46, angedeutet durch den Pfeil 54. 

Nach erfolgter Spulung des GefaBes 32 wird die Schleusenkarruner mit dem darin 
enthaltenen Inertgas mit Uberdruck beaufschlagt indem zuerst der GasauslaBstut- 
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zen 46 geschlossen wird und anschlieBend mit der Gaszufuhr uber den Gaseinfull- 
stutzen 44 ein innerhalb des moglichen Einstellbereiches liegender Uberdruck 
eingestellt wird. 

Infolge des Uberdrucks in der Schleusenkanmier 41 gegeniiber dem Druck, wel- 
cher im Inneren des Untersuchungsreaktors 50 herrscht, kommt es beim Offiien 
des Schleusentores 48 zu einer Ausschleusung des GefaCes 32, welche der Ein- 
fiihrung in den Untersuchungsreaktor 50 entspricht. Je nach Druckdifferenz zwi- 
schen Schleusenkammer 41 und Innenraum des Untersuchungsreaktors 50 erfolgt 
die Einfuhrung in den Untersuchungsreaktor 50 mit niedriger oder hoher Be- 
schleunigung des GefaBes 32, wie in Figur 5 dargestellt. 

Nachdem das Schleusentor 48 wieder geschlossen ist wird gemaB Figur 6 das Ge- 
fal3 32 im Untersuchungsreaktor unter Schutzgasatmosphare geoffiiet. Die Off- 
15 nimg des GefaBes 32 erfolgt hier wie dargestellt durch mechanische Zerstorung 
des GefaBes 32 beim Aufschlagen auf dem Boden des Untersuchvmgsreaktors 50. 
Besonders geeignet fur eine derartige Offhimg der GefaBe 32 ist das GefaBmateri- 
al Glas. Die so freigesetzte luftempfindliche Substanz 20 kann nun xmter den im 
Untersuchungsreaktor 50 eingestellten Bedingungen untersucht werden. 

20 

Figiu" 7 zeigt eine Anordnung zur Uberfuhrung der im Syntheseraum hergestellten 
imd in verschlossenen GefaBen 32 bereitgestellten luftempfindlichen Substanzen 
20 in mehrere Untersuchimgsreaktoren 60, welche anstelle einer Schleuse 40 le- 
diglich jeweils eine geeignete Offiiung 62 zur Einfuhrung der Substanzen 20 in 

25 den Untersuchungsreaktor 60 aufweisen. Die Untersuchvmgsreaktoren 60 sind 
iiber schiitzende Mittel wie beispielsweise Verbindungsleitimgen mit einem Mul- 
tiportventil 70 verbunden, durch welches die Zuordnimg der einzelnen Substanzen 
20 zu den jeweiligen Untersuchungsreaktoren 60 vorgenommen wird. Das Multi- 
portventil 70 ist vorzugsweise iiber eine Verbindungsleitimg mit einer Pumpe 90 

30 verbunden, welche die vom Multiportventil 80 ausgewahlten Substanzen 20 zum 
Multiportventil 70 ilberfuhrt. Das Multiportventil 80 bestimmt die Reihenfolge in 
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der die Substanzen 20 von der Pumpe 90 zum Multiportventil 70 imd anschlie 
Bend weiter in die Untersuchungsreaktoren 60 uberftihrt werden. Die Multiport 
ventile 70 und 80 konnen gleicher oder verschiedener Bauart sein. 
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Bezugszeichenliste : 

10 - Synthese 

12 - Trager 

5 14 - Substanztrager 

16 - Substanzaufiiahmemittel 

18 - Substanzdosiereinheit 

20 - Substanz, vorzugsweise luftempfindlich 

30 - Uberfiihrung der Substanzen in Gefafie 32 

10 32 - Gem 

34 - gasdichter Deckel 

36 - VerschluBvorrichtung 

38 - Transfer aiis dem Syntheseraum 

39 - Roboter (oder andere geeignete Vorrichtung) 
15 40 - Schleuse 

41 - Schleusenkammer 

42 - Schleusentor 

44 - GaseinfuUstutzen 

46 - GasauslaBstutzen 

20 48 - Schleusentor 

^ 50 - Untersuchiingsreaktor mit aufgesetzter Schleuse 40 

^ 52 - GaseinfulMchtung 

54 - GasauslaBrichtung 

60 - Untersuchungsreaktor mit EinfuUoffiiung 62 

25 62 - Einfulloffiixmg am Untersuchungsreaktor 60 

64 - Verbindungsleitung 

70 - Multiportventil 

80 - Multiportventil 

90 - Pumpe 
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Patentanspriiche 

Verfahren zur Uberfuhnmg und Freisetzung von Substanzen, die lufl- oder 
feuchtigkeits- oder lichtempfindlich oder luft- und feuchtigkeitsempfind- 
lich oder luft- und lichtempfindlich oder feuchtigkeits- und lichtempfind- 
lich oder luft-, feuchtigkeits- und lichtempfindlich sind, wobei wenigstens 
eine Substanz (20), die luft- oder feuchtigkeits- oder lichtempfindlich oder 
luft- und feuchtigkeitsempfindlich oder luft- und lichtempfindlich oder 
feuchtigkeits- imd lichtempfindhch oder luft-, feuchtigkeits- und lichtemp- 
findlich ist, nach ihrer Herstellung unter Schutzgasatmosphare ihren Syn- 
theseraum umgeben von wenigstens einem sie schixtzenden Mittel (32, 34) 
verlaBt und anschlieBend in wenigstens einen Untersuchungsreaktor (50, 
60) iiberfuhrt wird, 
dadurch gekermzeichnet, 

daiJ die Uberfuhnmg in einem schutzgasfi'eien Raum stattfindet und daJJ 
die wenigstens eine Substanz (20) im Untersuchimgsreaktor (50, 60) mit 
Hilfe wenigstens einer Vorrichtung oder mittels wenigstens einem Verfah- 
ren von dem sie schiitzenden Mittel (32, 34) befi-eit wird. 

Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem die wenigstens eine Substanz 
(20) im Untersuchungsreaktor (50, 60) mit Hilfe wenigstens eines Aktiva- 
tors aktiviert wird . 

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei welchem die wenigstens eine Sub- 
stanz (20) im Untersuchungsreaktor (50, 60) mit Hilfe wenigstens eines 
Moderators modifiziert wird. 
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4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem die im 
Untersuchungsreaktor (50, 60) vorgesehene Vorrichtung wenigstens ein 
sich bewegendes Element aufweist. 

5 5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem das 
sich bewegende Element aus wenigstens einem rotierenden Riihrelement 
besteht. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, bei welchem das 
10 die wenigstens eine Substanz (20) umgebende schiitzende Mittel (32, 34) 

"^i^ aus Kunststoff oder Glas besteht. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem das 
die Substanz (20) umgebende schiitzende Mittel (32, 34) mit Hilfe der im 

15 Untersuchungsreaktor (50, 60) vorgesehenen Vorrichtimg mechanisch zer- 

stort wird. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem das 
die Substanz (20) umgebende schiitzende Mittel (32, 34) durch Auflosen 

20 des schtltzenden Mittels (32, 34) in einem Losungsmittel entfemt wird. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem die 
Substanz (20) mit ihrem sie umgebenden schiitzenden Mittel (32, 34) in- 
folge des in einer Schleuse (40) herrschenden Uberdrucks so in den Unter- 

25 suchungsreaktor (50, 60) eingefiihrt wird, daB das sie schiitzende Mittel 

(32, 34) schon beim Auftreffen auf den Untersuchungsreaktor (50, 60) zer- 
st6rt wird. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, bei welchem es 
30 sich bei der luftempfindlichen Substanz (20) um eine katalytisch aktive 

Substanz handelt. 
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11. Verfahren nach Anspruch 10, bei welchem wenigstens zwei katalytisch 
aktive Substanzen, die gleich oder verschieden voneinander sind, jeweils 
umgeben von einem sie schtitzenden Mittel (32, 34) in den Untersuchungs- 
reaktor (50, 60) eingefuhrt werden. 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem die 
Uberfuhrung in den mindestens einen Untersuchiingsreaktor (50, 60) mit 
Hilfe wenigstens einer Vorrichtung erfolgt. 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem die 
wenigstens eine Vorrichtung zur Uberftihrung eine allgemein elektronisch 
gesteuerte vollautomatische Vorrichtung (39) aufweist. 



15 14. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei welchem die 
wenigstens eine Vorrichtung zur Uberfuhrung wenigstens eine allgemein 
elektronisch gesteuerte vollautomatische Vorrichtung (39), wenigstens ei- 
ne Multiportventil-Pumpe (90) sowie wenigstens ein Multiportventil (70, 
80) umfaBt. 

20 

15. Vorrichtimg zur Durchfuhrung des Verfahrens gemaB einem der Ansprii- 
che 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB die Vorrichtung die wenigstens 
eine Substanz (20) vom Syntheseraum in den Untersuchungsreaktor (50, 
60) durch einen schutzgasfreien Raum hindiarch iiberfiihrt. 

25 

16. Vorrichtimg nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB die wenig- 
stens eine Vorrichtimg zur Uberfuhrung eine allgemein elektronisch ge- 
steuerte vollautomatische Vorrichtung (39) aufweist. 
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17. Verwendung der Vorrichtung gemaB Anspruch 15 oder 16 zur Durchfuh- 
rung des Verfahrens gemafi einem der Anspriiche 1 bis 14 an Substanzen 
(20). 

5 18. Computerprograimn mit Programmcodemitteki zur Durchfuhrung der Ver- 
fahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14 oder zur Steuerung der Vorrich- 
tung nach Anspruch 15 oder 16. 

19. Datentrager mit Computerprogramm nach Anspruch 1 8. 

10 
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30. November 2000 

hte AG H 34609 RI/Hau/tge 



Zusammenfassung 

5 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Uberfuhnmg und Freiset- 
zung von Substanzen, die lufl- oder feuchtigkeits- oder lichtempfindlich oder luft- 
und feuchtigkeitsempfindlich oder luft- und lichtempfindlich oder feuchtigkeits- 
und lichtempfindlich oder lufl-, feuchtigkeits- und lichtempfindlich sind, wobei 

10 wenigstens eine Substanz (20), die luft- oder feuchtigkeits- oder lichtempfindlich 
oder luft- und feuchtigkeitsempfindlich oder luft- und lichtempfindlich oder 
feuchtigkeits- und lichtempfindlich oder luft-, feuchtigkeits- und lichtempfindlich 
ist, nach ihrer Herstellung unter Schutzgasatmosphare ihren Syntheseraimi imige- 
ben von wenigstens einem sie schiitzenden Mittel (32, 34) verlaBt und anschlie- 

15 Bend in wenigstens einen Untersuchimgsreaktor (50, 60) iiberfiihrt wird, 
dadurch gekennzeichnet, 

daiJ die Uberflihrung in einem schutzgasfreien Raum stattfindet und daB die we- 
nigstens eine Substanz (20) im Untersuchungsreaktor (50, 60) mit Hilfe wenig- 
stens einer Vorrichtung oder mittels wenigstens einem Verfahren von dem sie 
20 schiitzenden Mittel (32, 34) befi-eit wird. 



